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Beschrelbung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel- 
lung von Glaskfirpern, bei dem das als Suspension 
vorliegende Ausgangsmaterial fur den Glaskorper 
mittels einer dem herzustellenden Glaskorper ent- 
sprechenden Form verformt, wahrend des Kontak- 
tes mit der Form auf eine Temperatur unterhalb 
des Siedepunktes der DispergierflOssigkeit erhitzt, 
nach Vernetzen des Ausgangsmaterials entformt 
und der auf diese Weise hergestellte porfise Grun- 
kdrper gereinigt und gesintert wird. 

Das eingangs genannte Verfahren ist insbeson- 
dere geeignet fOr die Herstellung von hochreinen 
GlaskSrpern. Hochreine Kieselglasrohre werden 
z.B. als Substratrohre fOr di8 Herstellung von opti- 
schen Wellenleitern mittels eines Innenbeschich- 
tungsverfahrens gebraucht, wo nur Verunreinigun- 
gen an Nebengruppenelementen und OH-Gruppen 
von wenigen ppb toleriert werden konnen. Es k5n- 
nen z.B. strukturierte Vorformen fOr optische Wel- 
lenleiter hergestellt werden, indem besonders reine 
Kieselglasstabe mit mit Ruor dotierten MantelglS- 
sern kombiniert werden. Scheiben aus hochreinem 
Kieselglas werden beispielsweise als Maskentrager 
in der Halbleitertechnologie benOtigt, die eine hohe 
Transmission von Strahlung im ultravioletten Spek- 
tralbereich bei 180 nm aufweisen mGssen. Aus 
diesem Grund sind auch fUr diesen Anwendungs- 
zweck von Kieselglas nur sehr geringe Verunreini- 
gungen, insbesondere an Metallionen, zulassig. 

Aus der deutschen Often legungsschrift DE-A- 
35 11 450.9 ist ein Verfahren zur Herstellung von 
Glaskorpern bekannt, bei dem aus dem Ausgangs- 
material fUr den Glaskorper in Form einer thixotro- 
pen Suspension ein porQser Grunkorper durch 
Strangpressen geformt und der GrUnkflrper an- 
schlieflend gereinigt und gesintert wird, wobei das 
Ausgangsmaterial in einem Zustand mit Viskosi- 
tStsminimum in eine an ihrem Austrittsende ver- 
schlossene Strangpresse eingeft)llt, in der Strang- 
presse auf eine Temperatur unterhalb des Siede- 
punktes der Dispergierflussigkeit erhitzt und an- 
schlieBend nach Offnen der Strangpresse zu einem 
Liber das Mundstuck der Strangpresse formstabil 
verformten Grunkorper strangverpreBt wird. Aus 
dieser Vorveroffentlichung ist bekannt, daB ein be- 
sonders hoher Thixotropieeffekt bei Suspensionen 
aus hochdispersen SiCVTeilchen eines Teilchen- 
durchmessers im Bereich von 10 bis 500 nm ein- 
tritt, der noch durch Zusatz einer die Vernetzung 
der Feststoffpartike! in der Suspension fordernden 
ionogenen Substanz, die den pH-Wert der Suspe- 
nion in den sauren Bereich (pH < 3) Oder in Rich- 
tung auf den basischen Bereich (pH > 5,5 bis 8) 
verschiebt, unterstUtzt wird, wobei Vernetzungsre- 
aktionen zwischen den Feststoffteilchen der Su- 
spension durch eine Erhitzung der Suspension auf 



Temperaturen unterhalb des Siedepunktes des Dis- 
pergiermittels beschleunigt werden konnen. Die Er- 
wSrmung des Ausgangsmaterials durch Mikrowelle- 
nenergie gemSB dieser Vorverfiffentlichung hat 

5 sich als schnelle und vorteilhafte Methode erwie- 
sen, die Vernetzungszeit der in eine Form gegos- 
senen Suspension drastisch zu verringern. Dieses 
Verfahren ist jedoch mit einem relativ groBen appa- 
rativen Aufwand hinsichtlich der Beheizung der Su- 

70 spension verbunden. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein 
Verfahren der eingangs genannten Art so zu ver- 
bessern, dafi nicht nur eine effiziente Erwarmung 
des als Suspension vorliegenden Ausgangsmateri- 

75 als fur den Glaskorper gewShrleistet ist, sondern 
das hinsichtlich des Erwa'rmungsschrittes technisch 
noch leichter zu realisieren ist. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch 
gelfist, daB das mittels der Form verformte Aus- 

20 gangsmaterials an zwei einander gegenUberliegen- 
den Flachen mit Elektroden kontaktiert und durch 
direkten Durchgang von Wechselstrom erhitzt wird. 

Nach einer vorteilhaften Weiterbildung des er- 
findung sgem a Ben Verfahrens wird zum Erhitzen 

25 des verformten Ausgangsmaterials ein Wechsel- 
strom einer Frequenz von 50 Hz eingesetzt. Mit 
einem Strom dieser Frequenz treten an den Elek- 
troden keinerlei Probleme auf; ein noch hoher fre- 
quenter Wechselstrom erscheint nicht erforderlich. 

30 Nach einer weiteren vorteilhaften Ausgestaltung 

des erfindungsgemaBen Verfahrens werden Elek- 
troden aus Messing, Edelstahl, Platin, elektrisch 
leitfShigen Kunststoffen Oder Kohlenstoff einge- 
setzt. Bei aus dem Ausgangsmaterial geformten 

35 Rohren und Staben kann der Wechselstrom uber 
Elektroden durch den Formling flieBen, die an den 
beiden Stirnseiten der Form angeordnet sind. Bei 
plattenformigen groBflachigen Formlingen werden 
die beiden Elektroden zweckmaBigerweise aus 

40 elektrisch leitenden Folien gebiidet, die die beiden 
HauptflSchen des Formlings kontaktieren. 

Nach vorteilhaften Weiterbildungen des Verfah- 
rens gemaB der Erfindung wird als Ausgangsmate- 
rial fOr den GlaskSrper eine Suspension eingesetzt, 

45 die Si02-Partikel eines Durchmessers im Bereich 
von 10 bis 500 nm, vorzugsweise 15 bis 100 nm, 
mit einem mittleren Teilchendurchmesser von 40 
nm bei einem Feststoff:DispergierflUssigkeit-Ge- 
wichtsverhaltnis von 1:0,8 bis 1:2 enthalt. Hiermit 

so ist der Vorteil verbunden, daB sich bei Zusatz von 
0,1 bis 5,0 Gew.%, vorzugsweise 0,5 bis 1,0 
Gew.%, bezogen auf den Feststoffanteil der Su- 
spension, eines ionogenen Zusatzstoffes, der den 
pH-Wert der Suspension in Richtung auf den basi- 

55 schen Bereich verschiebt, ein besonders hoher Thi- 
xotropieffekt ergibt und daB aus einem solchen 
Ausgangsmaterial trotz seiner hohen FfJIIung mit 
hochdispersen Feststoffteilchen sehr homogene, 
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hochverdichtete GrUnkOrper hergestellt werden 
konnen. 

Nach weiteren vorteilhaften Ausgestaltungen 
der Erfindung wird als ionogener Zusatzstoff eine 
Ammoniumverbindung und insbesondere NH*F in 
wasseriger Losung eingesetzt. Ammoniumverbin- 
dungen sind leicht flUchtig und sind daher in einem 
nachfolgenden Reinigungs-Erhitzungsschritt rOck- 
standslos aus dem Grunkorper zu entfernen, so 
da8 Quarzglaskorper einer sehr hohen Reinheit 
hersteltbar sind. Durch den Zusatz einer Ammoni- 
umverbindung, beispielsweise Nhh in wMsseriger 
Losung, werden Grunkorper einer relativ hohen 
Festigkeit erreicht, da an den Kontaktstellen zweier 
Si0 2 -Primarpartikel eine Gelaufbildung auftritt. Bei 
beispielsweise einer Suspensionstemperatur von 
20 °C und einem pH-Wert S 10 geht Si0 2 in der 
GroBenordnung von etwa 100 ppm in Losung und 
wird an den Kontaktstellen ausgeschieden und bil- 
det damit eine Bruckenschicht. Wird NH4F in was- 
seriger Losung als ionogener Zusatzstoff einge- 
setzt, kann eine Fluordotierung erreicht werden, die 
beispielsweise fOr die Herstellung von Mantelgla- 
sern fur optische Wellenleiter geeignet ist. 

Mit dem Verfahren gemafi der Erfindung sind 
folgende Vorteile verbunden: 
Die Aufwarmzeit der Probe ist nur durch die Grofie 
des verwendeten Netzgerates begrenzt. Es ist je- 
doch anzumerken, dafl die Probe nicht auf Tempe- 
raturen hoher als 80 °C erwarmt werden darf. 
Oberhalb dieser Temperaturen wird eine Gasbla- 
senentwicklung in der Probe beobachtet. Die bei 
erhShten Temperaturen vernetzten Proben haben 
eine gegenuber den bei Raumtemperatur vernetz- 
ten Proben eine etwas breitere Porenverteilung und 
eine leicht reduzierte Grunfestigkeit, was aber 
durch den Vorteil der sehr kurzen Vernetzungszei- 
ten mehr als kompensiert wird. So lieB sich bei- 
spielsweise die Vernetzungszeit an ptattenformigen 
Grunkorpern auf eine Minute (T max = 80 °C) redu- 
zieren. Nach dieser Zeit war die Probe bereits so 
test, dafi sie sich problemfrei entformen und trock- 
nen liefl. Die weitere Behandlung des GrunkcVpers 
(Reinigung, Sinterung) kann dann in bekannter 
Weise erfolgen. 

Bei der Herstellung von plattenformigen GrUn- 
korpern ist es zur leichteren Entformung des verfe- 
stigten GrUnkfirpers vorteilhaft, fUr die an der Pro- 
benoberflSche anliegende Elektrode eine elektrisch 
leitfahige Folie einzusetzen. FOr diesen Zweck laflt 
sich z.B. mit Vorteil eine Membran aus regenerier- 
ter Zellulose (Dialysemembran) mit einer Porenwei- 
te von 5 100 nm einsetzen, die mit einer Elektrolyt- 
losung (vorzugsweise wasserige NhUF-Losung) ge- 
trSnkt wird. Diese elektrisch leitende Folie wird 
Liber einen Flussigkeitsfilm mit einer mechanisch 
stabilen Metallplatte kontaktiert. Nach der Vernet- 
zung der Feststoffpartikel lassen sich zunSchst die 



Metallplatten entfernen und anschlieBend tassen 
sich die Folien von den Oberflachen des verfestig- 
ten Grunkorpers abziehen, wobei eine sehr gute 
OberflSchenqualitSIt erhalten wird. 

5 Weitere Vorteile des erfindungsgemaSen Ver- 

fahrens liegen in der sehr einfachen und schnellen 
Herstellung von verformten GrUnkorpern, aus de- 
nen durch anschliefiendes Trocknen, Reintgen und 
Sintern hochreine Kieselglaskorper erhalten werden 

10 konnen. Die Herstellung von groBen Platten wird 
durch die Verwendung von elektrisch leitenden Fo- 
lien, die sich nach der Formgebung und vor der 
Trocknung leicht abziehen lassen, sehr erleichtert 
Nachfolgend wird die Erfindung anhand von 

75 Ausfuhrungsbeispielen beschrieben und in ihrer 
Wirkungsweise erla'utert. 

Beispiel 1 

20 100 g eines hochdispersen Kieselglaspulvers 

(Teilchendurchmesser 10 bis 100 nm, mittlerer 
Durchmesser etwa 40 nm) wurden in 100 ml einer 
0,75%igen NH4F-L6sung eingerOhrt und Ober eine 
Dauer von 15 min in einem Ultraschallbad disper- 

25 giert Die Suspension wurde anschlieBend durch 
ein Kunststoffsieb mit einer Maschenweite von 125 
urn gegossen, urn grobe, noch nicht ausreichend 
dispergierte Si02-Teilchen zuruckzuhalten. Die auf 
diese Weise erhaltene Suspension wurde in eine 

30 Zelle eingegossen, die aus einem nach oben offe- 
nen Rahmen (MateriaLPVC) mit einer Wandstarke 
von 5 mm mit einem daruber gespannten, an ei- 
nem Ende verschlossenen Dialyseschlauch mit ei- 
nem Porendurchmesser von 3,5 nm bestand. Der 

35 Dialyseschlauch wurde auf beiden AuBenseiten der 
Zelle uber einen etwa 1 mm breiten Flussigkeits- 
film aus einer wSsserigen 0,75%igen NH 4 F-LQsung 
mit einer 1 mm dicken Edelstahlplatte kontaktiert. 
Die Abdichtung zwischen der Edelstahlplatte und 

40 dem auf dem PVC-Rahmen gespannten Dialyse- 
schlauch erfolgte mit einer Gummidichtung. 

Die Temperatur in der Zelle lieB sich mit einem 
in der Mitte des PVC-Rahmens eingelassenen 
Thermoelement, das etwa 5 mm weit in die Zelle 

45 hineinragte, messen. 

Mit einer Wechselspannung von 15,9 V (50 Hz) 
wurde bei einem Strom einer von 3 auf 4 A anstei- 
genden StromstSrke nach einer Dauer von 2 min 
eine Suspensionstemperatur von 68 °C erreicht. 

50 Die Probe wurde zu diesem Zeitpunkt entformt und 
war bereits so fest, da8 sie sich gut hantieren und 
in der oben genannten Weise weiterbehandeln lieB. 
Nach der abschlieBenden Sinterung wurde eine 
klare KieselglaspEatte mit g fatten Oberflachen erhal- 

55 ten. 
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Beispiei 2 

In gleicher Weise wie zu Beispiei 1 beschrie- 
ben wurde eine plattenfoVmige Probe hergestellt 
Die Erwarmung erfolgte mit einer Wechselspan- 
nung von 18 V, wobei der Strom binnen einer 
Minute von 4,5 auf 7,5 A anstieg und eine Tempe- 
ratur von 80 °C erreicht wurde. Die Probe war nach 
dieser Zeit ebenlalls test und wurde wie zu Beispiei 
1 beschrieben weiterbehandelt und es wurde eine 
Kieselglasplatte vergleichbarer QualitSt erhalten. 

Beispiei 3 

Eine Suspension wie zu Beispiei 1 beschrieben 
wurde in einen Folienschlauch aus Polyathylenter- 
ephthalat mit einem Durchmesser von 16 mm ge- 
gossen, der an beiden Enden mit einem Messings- 
topfen abgeschlossen war, wobei der obere Mes- 
singstopfen eine Bohrung zum EingieSen der Su- 
spension aufwies. Die beiden Messingstopfen wur- 
den ais Elektroden eingesetzt und waren 60 cm 
voneinander entfernt. Es wurde eine Wechselspan- 
nung von 250 V angelegt Die Stromstarke stieg 
binnen 15 min von 0,1 auf 0,2 A, wobei die Probe 
eine Maximaltemperatur von 60 °C erreichte. 

Nach dieser Zeit war die Probe so test, daB der 
Folienschlauch aufgeschnitten und der stabformige 
Grunkorper in gewohnter Weise weiterbehandelt 
und nach der Sinterung ein klarer Kieselglasstab 
erhalten werden konnte. 

Die gemaB alien Ausfuhrungsbeispielen herge- 
stellten GrunkSrper wurden langsam Uber eine 
Dauer von 24 h an Luft getrocknet, wonach die 
getrockneten Grunkorper Uber eine Dauer von 100 
min auf eine Temperatur von 800 °C erhitzt und zur 
Entfernung von Verunreinigungen Uber eine Dauer 
von 1,5 h einem mit SOCI 2 gesattigten 0 2 -Gas- 
strom ausgesetzt wurden. Die anschlieBende Sinte- 
rung erfolgte bei einer Temperatur von 1500 °C in 
HeliumatmosphSre mit 2 Vol% Chlorgaszusatz, wo- 
bei die Grunkorper mit einer Absenkgeschwindig- 
keit von 3 mm/min durch den Ofen gefuhrt wurden. 
Es wurden transparente GlaskfJrper erhalten, die 
Verunreinigungen, insbesondere Wasser und Ober- 
gangsmetalle, nur noch in einer Menge < 50 ppb 
enthieiten. Die Glaskorper hatten eine Dichte von 
2,20 g/cm 3 und Brechungsindices n D = 1,458 und 
waren blasen- und schlierenfrei. 

PatentansprUche 

1. Verfahren zur Herstellung von Glaskorpern, bei 
dem das als Suspension vorliegende Aus- 
gangsmaterial fUr den GlaskSrper mittels einer 
dem herzustellenden GlaskSrper entsprechen- 
den Form verformt, wahrend des Kontaktes mit 
der Form auf eine Temperatur unterhalb des 



Siedepunktes der DispergierflUssigkeit erhitzt, 
nach Vernetzen des Ausgangsmaterials ent- 
formt und der auf diese Weise hergestellte 
porSse Grunkorper gereinigt und gesintert 

s wird, 

dadurch gekennzeichnet, 
daB das Ausgangsmaterial an zwei einander 
gegenOberliegenden FISchen mit Elektroden 
kontaktiert und durch direkten Durchgang von 

10 Wechselstrom erhitzt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daB zum Erhitzen des verformten Ausgangs- 
15 materials ein Wechselstrom einer Frequenz 

von 50 Hz eingesetzt wird. 

3. Verfahren nach den Anspruchen 1 und 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

20 daB Elektroden aus Messing, Edelstahl, Platin, 

elektrisch leitfahigen Kunststoffen oder Kohlen- 
stoff eingesetzt werden. 

4. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 3, 
25 dadurch gekennzeichnet, 

daB als Ausgangsmaterial fUr den Glaskfirper 
eine Suspension eingesetzt wird, die SiCfe-Par- 
tikel eines Durchmessers im Bereich von 10 
bis 500 nm, vorzugsweise 15 bis 100 nm, mit 
30 einem mittieren Teilchendurchmesser von 40 

nm enMlt. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

35 daB eine Suspension mit einem Fest- 

stoff:Dispergierflussigkeit-Gewichtsverhaltnis 
von 1:0,8 bis 1:2 eingesetzt wird. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, 
40 dadurch gekennzeichnet, 

daB als DispergierflUssigkeit Wasser eingesetzt 
wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 4, 
45 dadurch gekennzeichnet, 

daB der Suspension ein ionogener Zusatzstoff 
zugefUgt wird, der den pH-Wert der Suspen- 
sion in Richtung auf den basischen Bereich 
(pH £ 10) verschiebt. 

50 

8. Verfahren nach Anspruch 7, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB als ionogener Zusatzstoff eine Ammonium- 
verbindung eingesetzt wird. 

55 

9. Verfahren nach Anspruch 8. 
dadurch gekennzeichnet, 

daB als Zusatzstoff eine wasserige 5%ige 
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NHUF-LOsung eingesetzt wird. 

10. Verfahren nach den Anspruchen 7 bis 9, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der ionogene Zusatzstoff in einer Menge 
von 0,1 bis 5,0 Gew.%, vorzugsweise 0,5 bis 
1,0 Gew.%, bezogen auf den Feststotfanteil 
der Suspension, zugegeben wird. 

11. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafl als Ausgangsmaterial eine wSsserige Su- 
spension eingesetzt wird, die SiC 2 -Partikel ei- 
nes mittleren Teiichendurchmessers von 40 
nm bei einem Feststoff:Wasser-Gewichtsver- 
haltnis von 1:1,1 enthalt und der eine 5%ige 
wasserige NH+ F-L6sung in einer Menge von 
0,75 Gew.%, bezogen auf den Feststotfanteil 
der Suspension, zugesetzt ist. 

Claims 

1. A method of manufacturing glass bodies, in 
which method a suspension, being the starting 
material for the glass body, is shaped by using 
a mould which corresponds to the shape of the 
glass body to be manufactured, during con- 
tacting the mould said suspension being heat- 
ed to a temperature below the boiling point of 
the dispersing liquid, after which the starting 
material is crosslinked and subsequently re- 
moved from the mould, and the porous green 
body thus manufactured is then purified and 
sintered, characterized in that the starting ma- 
terial is brought into contact with electrodes at 
two facing surfaces, and that it is heated by a 
direct passage of alternating current. 

2. A method as claimed in Claim 1, characterized 
in that an alternating current with a frequency 
of 50 Hz is used to heat the shaped starting 
material. 

3. A method as claimed in Claims 1 and 2, char- 
acterized in that electrodes of brass, noble 
steel, platinum, electrically conductive synthet- 
ic resins or carbon are used. 

4. A method as claimed in Claims 1 to 3, char- 
acterized in that a suspension is used as the 
starting material for the glass body, which sus- 
pension contains Si0 2 particles having a diam- 
eter in the range from 10 to 500 nm, preferably 
15 to 100 nm, with an average particle diam- 
eter of 40 nm. 

5. A method as claimed in Claim 4, characterized 
in that a suspension having a solid : dispersing 



liquid weight ratio of 1 : 0.8 to 1 : 2 is used. 

6. A method as claimed in Claim 5, characterized 
in that water is used as the dispersing liquid. 

6 

7. A method as claimed in Claim 4, characterized 
in that an ionogenic additive is added to the 
suspension, said additive moving the pH-value 
of the suspension towards alkalinity (pH £ 10). 

10 

a A method as claimed in Claim 7, characterized 
in that an ammonium compound is used as the 
ionogenic additive. 

75 9. A method as claimed in Claim 8, characterized 
in that an aqueous 5% NhUF solution is used 
as the additive. 

10. A method as claimed in Claims 7 to 9, char- 
20 acterized in that the ionogenic additive is ad- 

ded in a quantity of 0.1 to 5.0 wt.%, preferably 
0.5 to 1.0 wt.%, of the solids content of the 
suspension. 

25 11. A method as claimed in Claims 1 to 10, char- 
acterized in that an aqueous suspension is 
used as the starting material, said suspension 
containing Si02 particles with an average di- 
ameter of 40 nm and having a solid : water 

30 weight ratio of 1:1.1, a 5% aqueous NHUF 

solution in a quantity of 0.75 wt.% of the solids 
content of the suspension being added to said 
suspension. 

35 Revendications 

1. Proce*de* de fabrication de corps en verre, sui- 
vant lequel le mate>iau de depart pour le corps 
en verre, etant une suspension, est forme* en 

40 utilisant un moule qui correspond a la forme 

du corps en verre a fabriquer, qui pendant le 
contact avec le moule est chauffe jusqu'a une 
temperature au-dessous du point d^bullition 
du liquide de dispersion pour §tre d^moule* 

45 apres sa reticulation, et le corps vert poreux 

ainsi fabrique* est alors nettoye et fritte\ carac- 
teVise* en ce que deux surfaces mutuellement 
opposes du mateYiau de depart mould sont 
munies d'electrodes et que ledit mate>iau est 

50 chauffe* par le passage direct d'un courant 

alternatif. 

2. Procede* selon la revendication 1, caracterise* 
en ce que Ton applique un courant alternatif 
55 pnSsentant une frequence de 50 Hz pour 

chauffer le matfiriau de depart moule\ 



5 



EP 0 448 155 B1 



10 



3. Procede* selon ies revendications 1 et 2, carac- 
teVise* en ce que Ton utilise des Electrodes en 
laiton, en acier noble, en platine, en lysine 
synth&ique e*lectriquement conductrice ou en 
carbone. 6 

4. Procede* selon Ies revendications 1 a 3, carac- 
teVise* en ce que Ton utilise com me mateViau 
de depart pour le corps en verre une suspen- 
sion qui comporte des particuies en S1O2 dont 10 
le diametre est compris entre 10 et 500 nm, 
avantageusement entre 15 et 100 nm, et qui 
presente un diametre de particule moyen de 

40 nm. 

15 

5. Procede* selon la revendication 4, caracte>is§ 
en ce que Ton utilise une suspension compor- 
tant un solide dans un rapport de poids de 
solide : liquide de dispersion de 1 : 0,8 a 1 : 2. 

20 

6. Procede selon la revendication 5, caracteVise* 
en ce que Ton utilise I'eau comme liquide de 
dispersion. 

7. Procede selon la revendication 4, caracterise* 25 
en ce que Ton ajoute a la suspension un 
additif iogenique dSplagant le pH de la sus- 
pension vers t'alcalinite' (pH £ 10). 

8. Procede* selon la revendication 7, caract£rise* 30 
en ce que Ton utilise un compose* d'ammo- 
nium comme additif iogenique. 

9. Procede* selon la revendication 8, caracterise 

en ce que Ton utilise une solution aqueuse de 35 
5% de NH+R 



10. Procede selon Ies revendications 7 a 9, carac- 
teVise* en ce que Ton ajoute I'additif iogenique 
dans une quantite comprise entre 0,1 et 5,0% 40 
en poids, avantageusement comprise entre 0,5 

et 1% en poids par rapport a la quantite* de 
solide de la suspension. 

11. Procede selon Ies revendications 1 a 10, ca- 45 
racterise' en ce que Ton utilise comme mate- 

riau de depart une suspension aqueuse com- 
portant des particuies de Si02 dont le diametre 
de particule moyen est 6gale a 40 nm dans un 
rapport de poids de solide : eau de 1:1,1 et a so 
laquelle on a ajoute* une solution aqueuse de 
5% de NH*F dans une quantite* de 0,75 en 
poids par rapport a la quantite* de solide de la 
suspension. 
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